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ABSTRAK 
 
 Penelitian ini mempelajari tentang pengaruh konsentrasi 
fotokatalis TiO2 dan TiO2-N terimpregnasi pada zeolit, rasio volume 
limbah dengan jumlah fotokatalis, penentuan kondisi optimum dan 
pengaruh setiap perlakuan terhadap degradasi limbah tempe. Zeolit 
diaktivasi menggunakan HCl 0,4 M. TiO2-N disintesis dari TiO2 
dengan urea melalui sonikasi. Fotokatalis TiO2 dan TiO2-N 
diimpregnasi pada zeolit teraktivasi dengan konsentrasi 0,3; 0,4; 0,5; 
0,6; 0,7; 0,8 g/g zeolit. Fotokatalis dibentuk granul dengan 
melarutkan kitosan dalam asam asetat dan dicampur dengan 
fotokatalis, lalu diteteskan menggunakan pompa jarum suntik ke 
dalam NaOH 0,4 M. Degradasi limbah tempe dilakukan pada sinar 
matahari dan UV selama 5 jam dan penentuan degradasi ditentukan 
dengan analisa COD. Konsentrasi fotokatalis optimum pada 0,6 g/g 
zeolit untuk semua fotokatalis pada sinar matahari dan UV. Rasio 
volume limbah dan jumlah fotokatalis dilakukan dengan konsentrasi 
fotokatalis optimum dengan variasi 1:2; 1:3; 1:4; 1:6 (mL:mg). Rasio 
1:2 mendegradasi paling optimum untuk semua fotokatalis pada sinar 
UV dan matahari. Fotokatalis dikarakterisasi menggunakan DRS 
UV-Vis menunjukkan celah pita TiO2-N lebih kecil daripada TiO2. 
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The Effect of TiO2 or TiO2-N in Zeolite-Chitosan Granule and 
Ratio of Tempe Waste Volume with Photocatalysts on Tempe 




 This study learn about the effect of TiO2 and TiO2-N 
photocatalysts concentration impregnated on zeolite, waste volume 
and photocatalyst ratio, determine optimum condition of degradation 
and effect of each treatment on tempe waste degradation. Zeolite was 
activated by HCl 0,4 M. TiO2-N was synthesized from TiO2 and urea 
with sonication. TiO2 and TiO2-N photocatalysts were impregnated 
in activated zeolite with concentration 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8 g/g 
zeolite. Photocatalysts were shaped in granul by solve chitosan in 
acetate acid and mixed with photocatalysts, then dispensing drop by 
drop with syringe pump in NaOH 0,4 M. Tempe waste degradation 
was done under sunlight and UV for 5 hours and degradation was 
determined by COD analysis. Optimum photocatalyst concentration 
is 0,6 g/g zeolite for all photocatalyst under sunlight and UV. 
Volume waste and photocatalyst ratio was done with optimum 
photocatalyst concentration under ratio 1:2; 1:3; 1:4; 1:6 (mL:mg). 
1:2 ratio was optimum for degrade tempe waste for all photocatalyst 
under sunlight and UV. Photocatalysts were characterized by DRS 
UV-Vis and showed TiO2-N band gap is lower than TiO2. 
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1.1 Latar Belakang 
Tempe adalah makanan khas yang digemari atau disukai 
masyarakat Indonesia, baik itu masyarakat kalangan bawah maupun 
atas. Tempe telah lama diakui sebagai makanan sehat yang bergizi 
dan harganya murah. Tempe diproduksi oleh pabrik industri dan 
industri rumah. Hampir di semua kota dan desa di Indonesia dapat 
ditemui pabrik industri  tempe. Pabrik industri tempe juga 
menghasilkan produk samping berupa limbah tempe selain produksi 
utamanya yaitu tempe. 
Badan Pusat Statistik (2015), rata-rata konsumsi  tempe di 
Indonesia mencapai 0,136 kg/kapita/minggu lebih tinggi daripada 
konsumsi daging ayam yang hanya 0,103 kg/kapita/minggu. Harga 
tempe yang lebih terjangkau bagi masyarakat Indonesia yang 
menyebabkan lebih banyaknya konsumsi tempe daripada daging 
ayam di Indonesia. Semakin besarnya konsumsi masyarakat 
Indonesia terhadap tempe maka semakin besar pula limbah tempe 
yang dihasilkan oleh pabrik industri tempe [1].  
Limbah  tempe mengandung senyawa-senyawa organik 
dalam jumlah yang banyak, hampir mendekati 100%.  Senyawa-
senyawa organik dalam limbah tempe tersebut berupa protein, 
karbohidrat, dan lemak. Limbah tempe dari pengolahan pabrik 
industri tempe mempunyai kadar COD 7.000 - 12.000 mg/L[2]. 
Limbah tempe dengan tingkat kadar COD sebesar itu, memberikan 
efek negatif kepada kehidupan di laut maupun sungai atau 
lingkungan air lainnya. Limbah tempe dapat mempengaruhi 
mikroflora dan fauna yang ada dalam air.  
Beberapa tahun terakhir telah banyak penelitian tentang 
metode penanggulangan limbah. Metode yang paling umum 
digunakan adalah metode adsorpsi, yaitu penyerapan senyawa-
senyawa organik yang menyebabkan senyawa-senyawa tersebut akan 
terakumulasi di dalam adsorben. Metode ini mengalami 
pengembangan dengan mengembankan semikonduktor fotokatalis ke 
dalam adsorben untuk mendegradasi limbah tersebut. Metode ini 
dikenal sebagai degradasi fotokatalitik yaitu merupakan pemecahan 




















katalis yang mudah diperoleh dan relatif murah namun dengan 
tingkat kinerja yang tinggi yaitu TiO2 karena mudah disintesis, 
sehingga TiO2 telah banyak digunakan untuk metode degradasi 
fotokatalitik [3]. TiO2 mempunyai efisiensi fotokatalitik yang tinggi 
terhadap sinar UV tetapi efisiensi rendah terhadap cahaya tampak. 
Efisiensi penyerapan cahaya tampak oleh TiO2 dapat ditingkatkan 
dengan penambahan dopan seperti N. Dopan N banyak digunakan 
karena dapat meningkatkan absorpsi sinar tampak oleh 
semikonduktor [4]. 
Fotokatalis TiO2 yang terdopan N dari urea disintesis melalui 
proses memasukan atom lain (dopan) yang berfungsi untuk 
memperbaiki sifat dari fotokatalis sesuai kegunaannya. Selain 
penambahan dopan dan pengemban, faktor lain yang dapat 
mempengaruhi pada proses degradasi fotokatalik yaitu temperatur 
dan massa substrat [5].  
Kelemahan TiO2 lainnya yaitu kemampuan absorpsi yang 
tidak begitu baik sehingga aktivitas fotokatalisnya bisa ditingkatkan 
dengan cara mengembankan fotokatalis dalam adsorben. Pengemban 
yang banyak digunakan adalah zeolit karena zeolit yang melimpah 
dan memiliki pori serta luas permukaan yang relatif besar sehingga 
dapat dimanfaatkan sebagai penukar ion, katalis dan adsorben [6]. 
TiO2 yang teremban dalam zeolit dapat membuat jari-jari 
pori zeolit menjadi lebih besar sehingga dapat mengadsorpsi 
senyawa organik dalam limbah lebih besar dan mendegradasi limbah 
lebih banyak [7]. Begitu juga pada pengembanan TiO2-N dalam 
zeolit yang memperbesar diameter dari zeolit [8]. 
Fotokatalis TiO2 dapat dibentuk menjadi granul dengan 
penambahan kitosan. Kitosan adalah material yang tidak beracun, 
biodegradable dan pengemban yang baik karena bekerja efektif 
menurunkan ion logam berat dan senyawa organik [9]. Fotokatalis 
yang berebentuk granul mempermudah proses degradasi fotokatalitik 
karena tidak bercampur dengan zat organik yang menyebabkan 
terjadinya kekeruhan ataupun suspensi pada saat proses degradasi 
fotokatalitik selain itu bentuk granul membuat luas permukaan 
fotokatalis lebih besar sehingga degradasi fotokatalitik lebih efisien.  
Konsentrasi fotokatalis teremban dan rasio volume limbah 
dengan fotokatalis pada degradasi limbah secara fotokatalitik dapat 




















dilakukan oleh Fatimah (2005), variasi dilakukan pada perbandingan 
berat (g) terhadap volume limbah (mL) 1:100; 2: 100; 3:100; 4:100 
namun diperoleh data yang fluktuatif berdasarkan karakteristik dari 
tipe bahan yang digunakan sehingga rasio limbah dan fotokatalis 
yang optimum  tidak memiliki acuan. Konsentrasi fotokatalis yang 
teremban juga berpengaruh terhadap degradasi limbah karena 
memiliki keadaan optimum, jadi semakin besar konsentrasi 
fotokatalis belum tentu mendegradasi limbah lebih besar, jumlah 
fotokatalis teremban yang terlalu banyak dapat menyebabkan efek 
bayangan yang dapat mengurangi kemampuan degradasinya [6]. 
Berdasarkan uraian di atas penelitian ini bertujuan sebagai 
upaya meningkatkan kualitas limbah tempe yang merupakan produk 
samping dari pabrik industri tempe melalui cara degaradasi 
fotokatalitik, yaitu penguraian senyawa organik yang menggunakan 
bantuan cahaya atau sinar untuk degradasi suatu zat dengan TiO2 dan 
TiO2-N sebagai katalis yang diembankan pada zeolit sebagai 
adsorben dan bantuan kitosan untuk membentuk granul. 
 
1.2 Rumusan Masalah 
1. Bagaimana celah pita dari fotokatalis TiO2/Zeolit-Kitosan 
dan TiO2-N/Zeolit-Kitosan menggunakan Diffuse 
Reflectance Spectoscopy (DRS) UV-Vis? 
2. Bagaimana pengaruh konsentrasi fotokatalis TiO2 dan TiO2-
N terhadap penurunan COD limbah tempe? 
3. Bagaimana pengaruh rasio volume limbah tempe dan jumlah 
fotokatalis terhadap penurunan COD limbah tempe? 
 
1.3. Batasan Masalah 
1. Limbah tempe yang digunakan berasal dari daerah Tempe 
Sanan gang XII, Malang kota 
2. Zeolit yang digunakan berasal dari Turen, Malang 
3. Sinar UV yang digunakan pada panjang gelombang 352 nm 
merk Sankyo 10 watt 
4. Reaktor yang digunakan terbuat dari bahan kayu yang 























1.4 Tujuan Penelitian 
1. Mengetahui celah pita dari fotokatalis TiO2/Zeolit-Kitosan 
dan TiO2-N/Zeolit-Kitosan menggunakan Diffuse 
Reflectance Spectoscopy (DRS) UV-Vis. 
2. Mengetahui pengaruh konsentrasi fotokatalis TiO2 dan 
TiO2-N  terhadap penurunan COD limbah tempe. 
3. Mengetahui pengaruh rasio fotokatalis dan volume limbah 
tempe terhadap penurunan COD limbah tempe 
 
1.5 Manfaat Penelitian 
  Manfaat dari penelitian ini adalah dapat memberikan 
informasi mengenai pengaruh konsentrasi TiO2 / TiO2-N dalam 
fotokatalis adsorben zeolit kitosan dan lama penyinaran pengolahan 
limbah tempe dengan menggunakan fotokatalis TiO2/zeolit kitosan 












































2.1 Limbah Tempe 
  Proses produksi tempe memerlukan air yang banyak untuk 
perebusan, perendaman dan pencucian serta pengupasan kulit 
kedelai. Limbah yang dihasilkan dari proses pembuatan tempe diatas 
dapat berupa limbah cair dan limbah padat. Limbah padat umumnya 
berupa kulit kedelai, kedelai mengambang maupun kedelai yang 
rusak dan lembaga yang lepas dimanfaatkan sebagai pakan ternak. 
Limbah tempe cair berupa air bekas rendaman dan rebusan kedelai 
masih dibuang langsung ke perairan. Limbah cair tempe yang 
langsung dibuang, dalam waktu singkat akan menimbulkan bau yang 
tidak sedap dari gas H2S, fosfin atau amoniak yang dihasilkan dari 
degradasi asam amino metionin dan sistein untuk H2S, kasein untuk 
fosfin dan banyak asam amino untuk amoniak. Terdapatnya 
pembusukan akan menimbulkan bau yang tak sedap. 
Ketidakseimbangan lingkungan dalam hal fisik, kimia ataupun 
biologis perairan yang menerima beban limbah cair dari produksi 
tempe ini setiap hari maka akan mempengaruhi kehidupan 
orgasnisme dan kualitas air di perairan tersebut [10]. 
 
Tabel 2.1 Hasil Analisis Kandungan Limbah Cair PabrikTempe [9] 












 Suhu  
o
C 45 75 32 
TDS (Total 
Dissolved Solid) 
mg/L 5.000 25.060 25.254 
TSS (Total 
Suspense Solid) 
mg/L 500 4.012 4.551 
pH - 5-9 6 4,16 
COD (Chemical 
Oxygen Demand) 
mg/L 300 4.188 35.398 
 
 Pada Tabel 2.1 dapat dikatakan bahwa limbah cair hasil 




















kedelai berpotensi untuk mencemari lingkungan kehidupan perairan 
disekitarnya.  
 
2.2 Degradasi Fotokatalik 
 Salah satu metode yang dapat menanggulangi limbah cair 
adalah dengan metode degradasi fotokatalik. Degradasi fotokatalik 
merupakan reaksi yang melibatkan cahaya atau foton dan katalis. 
Pada media air, senyawa organik dapat dioksidasi menjadi air dan 
karbon dioksida, sehingga proses tersebut dapat membersihkan air 
dari pencemar organik [11]. 
 Semikonduktor apabila diberi cahaya (hv) dengan energi 
yang sesuai, maka elektron (e
-
) pada pita valensi akan berpindah ke 
pita konduksi dan meninggalkan lubang positif (h
+
) pada pita 
valensi. Elektron dan lubang positif pada permukaan semikonduktor, 
masing-masing berperan sebagai reduktor dan oksidator. Pasangan 
ini dapat berekombinasi, yaitu kembali ke keadaan awal dengan 
melepas energi atau berpindah ke permukaan dan bereaksi dengan 







Gambar 2.1 Skema Fotokatalitik [11] 
Skema degradasi fotokatalitik yang terjadi terdapat pada 
persamaan (2.1-2.6)  
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2•OH + 2OH
-
 + O2 (2.5) 
•OH + limbah tempe   Degradasi limbah tempe  (2.6) 
 HO2• dan •OH dapat mendegradasi senyawa organik dalam 
limbah tempe karena memiliki potensial reduksi. Potensial reduksi 
untuk •OH sebesar 2,31 eV sedangkan HO2• sebesar 1,06 eV [11]. 
Potensial reduktor  •OH yang lebih besar menyebabkan •OH dapat 
mendegradasi senyawa organik yang lebih banyak daripada HO2•. 
 
2.3 Fotokatalis TiO2 
 TiO2  adalah bahan semikonduktor yang memiliki nilai celah 
pita yang cukup panjang dan memiliki 3 struktur yaitu rutil, anatase 
dan brokit [12-14]. Celah pita adalah energi yang dibutuhkan 
elektron untuk berpindah dari pita valensi ke pita konduski. Celah 
pita untuk struktur anatase yaitu 3,2 eV; rutil 3,0; brookit ~3,2eV. 
Struktur kristal TiO2 dapat dilihat pada Gambar 2.2 [15-17] 
 
                  (a) (b)                      (c) 
Gambar 2.2 Struktur Kristal TiO2 anatase [15] (a),  rutil [16] (b), 
brokit [17] (c) 
 Struktur kisi yang berbeda membuat perbedaan massa jenis 
dan struktur pita elektronik tiap kristal TiO2 [18], struktur anatase 
mempunyai daerah aktivasi yang lebih luas dibanding dengan rutil. 
TiO2 dapat dimanfaatkan sebagai fotokatalisis [19]. TiO2 
dianggap sebagai fotokatalis terbaik dalam pengurangan toksisitas air 
oleh  polutan organik [20]. Senyawa organik dalam limbah akan 
terdegradasi menjadi CO2 dan H2O dengan menggunakan fotokatalis 




















kristal, luas permukaan, partikel, dll [21].  Fotokatalis akan menjadi 
lebih efisien ketika permukaan semikonduktor TiO2 terkena energi 
foton sinar ultra violet (UV) yang memiliki energi lebih besar 
daripada energi celah pita semikonduktor [22], sehingga akan 
membentuk pasangan elektron (e
-
) dan hole (h
+
) yang bisa mereduksi 
atau mengoksidasi senyawa-senyawa organik dalam limbah tersebut 
[23]. 
 
2.4 Penambahan Dopan N pada Semikonduktor TiO2 
 Bermacam teknik telah dilakukan dalam peningkatan 
kemampuan fotokatalitik pada TiO2 seperti teknik doping. Doping 
adalah proses pemasukan  atom lainnya yang berfungsi untuk 
memperbaiki sifat dari bahan yang didoping, salah satu perbaikan 
sifatnya yaitu membuat semikonduktor memiliki celah pita lebih 
rendah daripada celah pita awalnya [24]. Untuk mengubah TiO2 dari 
konduksi tipe-n menjadi tipe-p [25] dengan menyisipkan dopan pada 
semikonduktor dapat digunakan untuk menghindari rekombinasi 
muatan hole dan elektron, sehingga akan dihasilkan quantum yield 
yang baik dan efisiensi fotokatalitik yang lebih besar [26]. Salah satu 
contoh bahan dopan yang digunakan untuk meningkatkan 
fotokatalitik TiO2 adalah dopan unsur N dari senyawa urea [27]. 
Dopan ini akan memperkecil nilai celah pita [28] TiO2 dan juga 
terjadi pergeseran penyerapan foton dari sinar UV ke sinar tampak 
[29].  
Stegemann [30] menjelaskan energi fotokatalitik akan 
meningkat karena proses oksidasi yang meningkat juga ketika 
dilakukan penambahan unsur N pada TiO2. Celah pita TiO2 akan 
menurun setelah dilakukan penambahan.  
 
2.5 Zeolit 
   Zeolit merupakan mineral yang terdiri dari kristal alumina 
dan silikat berpori terhidrat yang memiliki struktur tiga dimensi dari 
tetrahedral. Kedua tetrahedral tersebut dihubungkan dengan atom-
atom oksigen, sehingga menghasilkan struktur tiga dimensi berongga 
yang rongga di dalamnya dapat diisi oleh atom-atom logam dan 
molekul air (H2O) yang bergerak bebas [31]. Struktur zeolit adalah 
























 dengan atom oksigen (O) pada antara 
dua atom T, seperti yang ditunjukkan dalam Gambar 2.3 
 
 
 (a) (b) 
Gambar 2.3 Struktur Dasar Zeolit (a) [31] dan Struktur Pori Zeolit 
(b) [32] 
Zeolit mempunyai struktur berongga dan juga memiliki pori 
serta luas permukaan yang besar, sehingga zeolit dapat digunakan 
sebagai adsorben, penukar kation ataupun katalis. Selain itu, zeolit 
dapat dimodifikasi sebagai pengemban fotokatalis untuk membantu 
kinerja fotokatalis karena umumnya fotokatalis memiliki tingkat 
adsorpsi yang rendah [8]. 
2.6 Kitosan 
 Kitosan adalah senyawa turunan dari kitin [33]. Kitosan 
merupakan biopolimer linear [34] yang memiliki sifat 
biodegradable, biokompitable, dan non toksik [35]. Alasan-alasan 
tersebut yang membuat mikropartikel dan nanopartikel dari kitosan 
sering digunakan untuk beberapa bidang dan aplikasi [33]. Kitosan 
banyak digunakan oleh beberapa industri seperti teknologi kimia, 
farmasi, industri biomedik, pertanian, teknologi pangan,  kosmetik, 
tekstil, dan industri kertas [36].  
Kitosan juga dapat menstabilkan nanopartikel karena sifat 
polikationiknya [37]. Kitosan dapat digunakan untuk membuat 
suspensi beberapa nanopartikel tetap stabil karena adanya tolakan 
elektrostatik diantara permukannya [38]. Karena sifat kitosan 




















bentuk granul. Struktur kitin dan kitosan terdapat pada Gambar 2.4 
[39]. 
 
 (a) (b) 
Gambar 2.4 Struktur  Kitosan [39]. 
Pembuatan granul dengan bantuan kitosan dapat 
menggunakan metode penetesan [40]. Sifat dari granul sendiri 
bergantung pada metode sintesis dari granulnya [41] yang didasarkan 
pada sifat kitosan. Kitosan pada suasana asam akan larut dan 
membentuk gel kitosan yang melemahkan adsorpsi dari kitosan. Hal 
ini disebabkan oleh berkurangnya gugus amina yang merupakan 
gugus aktif yang mampu berikatan dengan senyawa lain. Sedangkan 
pada saat suasana basa kitosan akan mengeras [42].  
Metode penetesan diakui mempunyai beberapa keunggulan 
bila dibandingkan dengan metode lainnya seperti prosedur yang 
digunakan sangat sederhana, biaya yang sedikit dan sangat mudah 
dilakukan. Pertama kali yang dilakukan dalam metode ini adalah 
substrat campuran dengan kitosan diteteskan perlahan-lahan ke 
dalam NaOH yang nantinya akan menggumpalkan substrat 
membentuk granul, kemudian diangkat dari NaOH dan dilakukan 
pengeringan [43-44].  
 
2.7 COD (Chemical Oxygen Demand) 
COD (Chemical Oxygen Demand) merupakan jumlah 
oksigen yang dibutuhkan agar senyawa-senyawa organik yang 
terdapat di dalam air teroksidasi melalui reaksi kimia. Hasil COD 
umunya digunakan untuk pengukuran tingkat pencemaran oleh suatu 
limbah hasil pembuangan rumah tangga atau industri [45] yang 
dihitung dengan pengurangan volume titrasi pada air yang ditulis 
sebagai blanko dengan volume titrasi pada limbah yang dipengaruhi 




















COD didasarkan pada semua senyawa organik yang  
teroksidasi melalui bantuan oksidator yang kuat dalam keadaan 
asam. Terdapat 2 metode dalam COD, yaitu metode bikromat dan 
metode permanganat [45]. 
Metode yang digunakan berdasarkan SNI (Standar Nasional 
Indonesia merupakan metode bikromat, karena tingkat oksidasi 
dihasilkan yang lebih tinggi sehingga bahan buangan organik akan 
akan dioksidasi oleh kalium bikromat menghasilkan CO2 dan H2O 
serta beberapa ion krom. Kalium bikromat (K2Cr2O7) digunakan 
untuk bahan pengoksidasi [46]. 
Senyawa organik yang teroksidasi oleh bikromat akan 
mengalami Reaksi 2.7: [47] 
CaHbOc + Cr2O7
2-
 +  H
+
         CO2 + H2O + Cr
3+
 (2.7) 
Reaksi 2.7 memerlukan pemanasan dan penambahan 
katalisator. Apabila dalam air limbah bahan organik ada ion klorida 
(Cl
-
) yang bisa mengganggu, maka perlu penambahan Merkuri Sulfat 
(Hg2SO4) untuk menghindari gangguan tersebut. 
Cl
-
 bisa menggangu reaksi karena akan teroksidasi oleh agen 







       3Cl2 + 7H2O + 2Cr
3+
 (2.8) 
Jika dalam larutan limbah buangan terdapat ion klorida, 
maka oksigen yang dibutuhkan pada Reaksi 2.8 tidak dapat 
menggambarkan keadaan limbah yang sebenarnya. Penambahan 





       HgCl2  (2.9) 
Zat organik telah habis teroksidasi dipastikan dengan agen 
pengoksidasi yang ditambah berlebih. Sehingga setelah refluks, 
terdapat agen pengoksidasi sisa yang dapat digunakan  menentukan 
berapa jumlah oksigen yang terpakai. Kelebihan agen pengoksidasi 
ditentukan dari titrasi dengan FAS (Ferro Amonium Sulfat) dengan 







       6Fe
3+
 + 7H2O + 2Cr
3+
 (2.10) 
 Berikut rumus COD yang digunakan untuk menghitung nilai 
atau kadar COD [46]: 
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(   )        
         
             (    ) 
Keterangan: 




















B = Volume titrasi pada sampel 
N = Normalitas FAS 
 
2.8 Diffuse Reflectance Spectroscopy UV (DRS  UV-Vis) 
 Prinsip kerja dari DRS UV-Vis adalah ketika sinar infra 
merah mengenai sampel maka sebagian akan dipantulkan oleh 
permukaan partikel dan sebagian yang lainnya akan diteruskan 
melalui partikel. Energi infra merah (IR) yang dipantulkan dari 
permukaan akan hilang. Sinar IR yang melewati partikel dapat 
dipantulkan oleh partikel berikutnya atau diteruskan ke partikel 
berikutnya. Mekanisme transmisi dan refleksi dapat terjadi berulang–
ulang dalam sampel yang akan memperpanjang lintasan sinar IR. 
Akhirnya, energi pantulan dari sinar IR dengan lintasan seperti 
tersebut diatas yang akan dikumpulkan oleh sebuah cermin yang 
berfungsi untuk memfokuskan sinar ke sebuah detektor. Sinar IR 
yang terdeteksi sebagian telah teradsorpsi oleh partikel-partikel 
sampel yang akan memberikan informasi karakteristik dari sampel 
yang dianalisa. [48].  
Perhitungan dilakukan terhadap setiap sampel menggunakan 
metode Kubelka Munk dimana gap energi diperoleh melalui grafik 
hubungan hv terhadap (k/s). Gap energi semikonduktor merupakan 
besarnya hv pada keadaan (k/s) = 0, yang diperoleh melalui 
persamaan regresi linear kurva tersebut [49]. Kurva yang dihasilkan 
dari analisis gap energi menggunakan DRS UV-Vis seperti Gambar 
2.8.  
 (a) (b) 
 
 
Gambar 2.5 Kurva Hasil Karakterisasi DRS UV-Vis dari 























3.1 Tempat dan Waktu Penelitian 
Penelitian dilakukan di Laboratorium Kimia Jurusan Kimia, 
Fakultas Matematika dan Ilmu Pengetahuan Alam, Universitas 
Brawijaya, Malang, pada bulan Maret sampai bulan Juni 2018. 
 
3.2 Alat dan Bahan Penelitian 
3.2.1 Alat Penelitian 
Peralatan yang digunakan pada penelitian ini adalah  
seperangkat alat gelas, lempeng penangas, alat pengocok putar, oven, 
pengaduk magnet, syringe pump BYZ-810T), sonikator Branson 
2210, tanur furnance 6000 Branstead Thermolyne, neraca analitik 
Mettler PE 300, mortar dan penggerus porselen, DRS UV-Vis 
Shimadzu UV-2450. 
 
3.2.2 Bahan Penelitian 
Bahan-bahan yang digunakan dalam adalah limbah cair 
tempe, zeolit alam, TiO2 p.a (Merck), urea p.a, HCl teknis 32%, 
etanol 96%, asam asetat 36%, kitosan (pharmacy grade),  NaOH, 
HgSO4 p.a (Merck), H2SO4 98,08% (Smart Lab), K2Cr2O7 p.a 
(Merck), ammonium besi sulfat (FAS) (Merck), indikator ferroin 
(Merck) dan akuades. 
 
3.3 Tahapan Penelitian 
1. Preparasi dan aktivasi zeolit alam. 
2. Preparasi fotokatalis TiO2-N 
3. Preparasi TiO2-N dan TiO2  terimpregnasi pada zeolit. 
4. Sintesis granul TiO2-N/Zeolit-Kitosan dan TiO2/Zeolit-Kitosan 
5. Preparasi limbah tempe. 
6. Uji fotodegradasi pada limbah tempe. 
a) Pengaruh rasio TiO2-N/Zeolit-Kitosan dan TiO2/Zeolit-
Kitosan terhadap degradasi 
b) Pengaruh rasio limbah dengan fotokatalis terhadap 
degradasi 




















7. Penentuan konsentrasi limbah hasil degradasi dengan 
menganalisis nilai COD limbah 
8. Karakterisasi celah pita fotokatalis dengan DRS UV-Vis 
9. Analisa data 
 
3.4 Prosedur Penelitian 
3.4.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam 
Zeolit alam dihaluskan menggunakan mortar dan penggerus 
porselin kemudian diayak dengan menggunakan ayakan 150 mesh. 
Zeolit yang lolos dalam ayakan tersebut kemudian diayak kembali 
menggunakan ayakan berukuran 200 mesh. Setiap 50 gram zeolit 
alam yang lolos dari ayakan 200 mesh dicuci dengan menggunakan 
250 mL akuades dalam erlenmeyer 250 mL dengan diaduk dengan 
mengggunakan pengaduk magnet selama 15 menit. Suspensi disaring 
dengan menggunakan kertas saring dan endapan yang diperoleh 
dikeringkan hingga kering pada suhu ± 110
o
C. 
Zeolit yang telah dicuci sebanyak ± 96 gram dimasukan ke 
dalam erlenmeyer 250 mL, masing-masing 16 g ditambahkan dengan 
150 mL HCl 0,4 M. Erlenmeyer ditutup dengan alumunium foil 
kemudian di alat pengocok putar selama 4 jam dengan kecepatan 100 
rpm. Zeolit disaring dan dicuci menggunakan akuades hingga filtrat 
bebas dari ion Cl
-
. Uji filtrat bebas ion Cl
-
 dilakukan dengan 
mendeteksi pH filtrat hingga sama dengan pH akuades. Zeolit yang 
telah bebas dari ion Cl
-
 dikeringkan dalam oven hingga kering, 
kemudian dilakukan kalsinasi pada suhu 500
o
C selama 5 jam. Hasil 
zeolit teraktivasi selanjutnya ditimbang. 
 
3.4.2 Preparasi Fotokatalis TiO2-N 
Pembuatan TiO2-N dilakukan dengan cara menggunakan 
perbandingan massa TiO2:Urea (10:1 g) yaitu dengan cara 
mencampurkan 2,4 g TiO2 dengan 0,24 g urea dan 5 mL akuades 
dalam erlenmeyer. Suspensi kemudian disonikasi selama 30 menit 
dan selanjutnya dipanaskan di atas lempeng penangas hingga 
akuademineralisasi menguap. Suspensi kemudian dipindahkan ke 
dalam oven pada suhu 110
o
C hingga kering dan dikalsinasi pada 
temperatur 300
o






















3.4.3 Preparasi Fotokatalis Terimpregnasi pada Zeolit 
Pembuatan TiO2 dan TiO2-N yang diimpregnasi pada zeolit 
dilakukan dengan menggunakan 6 variasi massa TiO2 maupun TiO2-
N yang digunakan yaitu 0,9 g, 1,2 g, 1,5 g, 1,8 g, 2,1 g, 2,4 g yang 
masing-masing dicampurkan dengan 3 g zeolit teraktivasi. Campuran 
yang diperoleh ditambah dengan 10 mL etanol 96% dalam gelas 
beaker 50 mL yang kemudian diaduk dengan menggunakan 
pengaduk magnet selama 5 jam. TiO2-/Zeolit dan TiO2-N/Zeolit yang 
terbentuk kemudian dikeringkan dalam oven pada temperatur 120
o
C 
hingga kering dan dikalsinasi pada temperatur 500
o
C selama 5 jam. 
 
3.4.4 Sintesis granul TiO2-N/Zeolit-Kitosan 
Pembuatan granul TiO2-N/Zeolit-Kitosan dilakukan dengan 
cara menggunakan kitosan sebanyak 0,25 g yang kemudian 
dilarutkan dengan 9 mL asam asetat 1% dalam gelas kimia 50 mL. 
Suspensi diaduk dengan menggunakan pengaduk magnet selama 30 
menit dan terbentuk gel, kemudian ditambahkan dengan 2,5 g 
TiO2/Zeolit atau TiO2-N/Zeolit hasil preparasi, kemudian dilakukan 
pengadukan kembali selama 30 menit. Pembuatan granul dilakukan 
menggunakan syringe pump yang diteteskan ke dalam gelas kimia 
berisi NaOH 0,4 M, dibilas dengan akuades dan dikeringkan dalam 
oven pada temperatur 80 
o
C selama 3 jam.  
 
3.4.5 Preparasi Limbah Tempe 
 Limbah tempe dari pabrik tempe sanan gang XII Malang 
dipreparasi dengan penyaringan menggunakan kertas saring untuk 
memisahkan limbah tempe padat dan cair. Diukur pH limbah tempe 
dengan kertas pH universal. Dilakukan penambahan NaOH 0,1 M 
tetes demi tetes sampai pH akuades yaitu 6 agar granul fotokatalis 
tidak rusak. 
 
3.4.6 Pengaruh Konsetrasi Fotokatalis terhadap Fotodegradasi 
Sebanyak 150 mg fotokatalis dengan berbagai variasi massa 
baik TiO2/Zeolit-Kitosan maupun TiO2-N/Zeolit-Kitosan ditimbang 
dan dimasukan ke dalam gelas, kemudian ditambahkan 20 mL 
limbah cair tempe. Limbah yang telah terdapat fotokatalis di 
dalamnya kemudian disinari dengan menggunakan sinar matahari 




















seperti pada point 3.4.8 lalu dibuat grafik garis dengan sumbu y 
adalah persen degradasi dan sumbu x adalah konsentrasi fotokatalis. 
 
3.4.7 Pengaruh Rasio Volume Limbah dengan Fotokatalis 
terhadap Fotodegradasi 
Dimasukkan TiO2/Zeolit-Kitosan maupun TiO2-N/Zeolit-
Kitosan dengan konsentrasi fotokatalis yang mendegradasi limbah 
paling besar sebanyak 100; 100; 150; 150 mg ke dalam volume 
limbah 25; 50; 25; 50 mL secara berurutan. Limbah yang telah 
terdapat fotokatalis di dalamnya kemudian disinari dengan 
menggunakan sinar matahari dan sinar UV selama 5 jam. Setelah 
disinari, dilakukan analisa COD seperti pada 3.4.8. Grafik garis 
dibuat dengan sumbu y adalah degradasi dan sumbu x adalah rasio 
limbah dengan fotokatalis. 
 
3.4.8 Analisa COD limbah sebelum dan setelah Degradasi 
Limbah cair tempe hasil degradasi diencerkan 10 kali 
dengam diambil 2,5 mL lalu diencerkan dengan akuades sampai 25 
mL dan dimasukan ke dalam erlenmeyer. Larutan kemudian 
ditambah 0,5 g HgSO4 dan ditambah 5 mL H2SO4 pekat. Setelah 
dingin, larutan ditambah K2Cr2O7 sebanyak 25 mL dan ditambahkan 
batu didih. Erlenmeyer yang berisi campuran larutan dirangkai dalam 
alat refluks dan air kondensor dialirkan. Kemudian larutan dalam 
erlenmeyer ditambahkan dengan H2SO4 pekat sebanyak 32,5 mL 
melalui kondensor. Larutan tersebut direfluks selama 1 jam pada 
temperatur 265
o
C. Larutan hasil refluks ditunggu hingga dingin dan 
dilanjutkan dengan menambahkan 5 tetes indikator Ferroin. Larutan 
tersebut lalu dititrasi dengan larutan FAS dan dicatat volume 
titrasinya. 
Perhitungan nilai COD dilakukan dengan menggunakan 
rumus: 
          (
  
 
)   
(   )        
         
   (3.1) 
Keterangan: 
A = Volume titrasi pada larutan blangko 
B = Volume titrasi pada sampel 




















 Untuk mencari persen degradasi limbah dilakukan 
perhitungan perbandingan pengurangan kadar COD awal dan kadar 
COD akhir dengan kadar COD awal lalu dikalikan dengan 100%. 
 
3.4.9 Karakterisasi dengan DRS UV-Vis 
Karakterisasi dilakukan dengan menggunakan DRS UV-Vis 
untuk mengetahui celah pita TiO2, TiO2-N, TiO2/zeolit-kitosan dan 
TiO2-N/zeolit-kitosan. Karakterisasi menggunakan 0,5 g padatan 






















HASIL DAN PEMBAHASAN 
 
4.1 Preparasi dan Aktivasi Zeolit Alam 
 Preparasi zeolit alam dilakukan dengan mencuci zeolit yang 
sudah dihaluskan. Peghalusan zeolit berfungsi untuk memperluas 
permukaan zeolit dan meningkatkan sisi aktif dari zeolit. Pencucian 
zeolit dilakukan menggunakan akuades lalu diaduk menggunakan 
pengaduk magnet agar mempercepat proses pelarutan pengotor yang 
larut dalam akuades dan membuka pori-pori zeolit. Zeolit yang sudah 
dicuci kemudian dikeringkan menggunakan oven pada temperatur 
110
o
C agar kandungan air dalam zeolit hilang. 
 Zeolit yang sudah dicuci kemudian diaktivasi dengan 
menggunakan HCl 0,4 M. Larutan HCl yang pekat dapat merusak 
struktur alumina-silika dari zeolit, sehingga konsentrasi HCl yang 
digunakan tidak terlalu pekat. Zeolit dapat terdealuminasi dengan 
perlakuan asam menggunakan HCl pada konsentrasi HCl 0,1 sampai 
11 M, sedangkan menggunakan asam nitrat memberikan proses 
dealuminasi terbesar pada konsentrasi 4 sampai 10 M [51]. Aktivasi 
dengan asam bertujuan untuk menghilangkan pengotor pada pori-
pori zeolit yang larut dalam asam seperti oksida-oksida bebas Na2O, 
K2O, CaO, Al2O3, MgO  dan Fe2O3. Proses aktivasi akan 
menyebabkan pori-pori zeolit tidak tertutupi oleh pengotor sehingga 
akan meningkatkan luas permukaan zeolit dan meningkatkan 
kemampuan adsorpsi zeolit [32]. 
 Zeolit yang sudah diaktivasi kemudian dicuci dengan 
akuades untuk menghilangkan anion Cl
-
 yang terperangkap dalam 
pori zeolit. Dilakukan pembilasan berkali-kali sampai menunjukkan 
pH netral yang menunjukkan zeolit terbebas dari klorida. Zeolit 
dikeringkan dalam oven dengan temperatur 110
o
C sampai kering. 
Lalu, zeolit dikalsinasi pada temperatur 500
o
C selama 5 jam. 
Kalsinasi bertujuan agar molekul-molekul air dan pengotor organik 
lainnya hilang dan meningkatkan luas permukaan zeolit dengan 
merubah struktur dari zeolit. Zeolit yang sudah diaktivasi secara 
fisika dan kimia akan memiliki kemampuan adsorpsi lebih besar. 
Berdasar penelitian Yuliusman [52] membandingkan luas permukaan 
zeolit menggunakan metode BET (Brunaur, Emmet dan Teller) 




















alam mengalami peningkatan luas permuakaan sebesar 34,82 m
2
/g 
setelah diaktivasi yaitu dari 46,13 m
2




4.2 Sintesis Fotokatalis TiO2-N 
 Fungsi pendopanan pada fotokatalis dimaksudkan untuk 
meningkatkan kemampuan absorbansi fotokatalis pada sinar tampak. 
Salah satu contoh bahan dopan yang digunakan untuk meningkatkan 
fotokatalitik TiO2 adalah dopan unsur N dari senyawa urea [27]. 
Dopan ini akan memperkecil nilai celah pita TiO2 dan terjadi 
pergeseran penyerapan foton dari sinar UV ke sinar tampak [28].  
Sintesis TiO2-N dilakukan dengan menggunakan 
perbandingan massa  TiO2:Urea (10:1 b/b) yang dicampurkan dengan 
akuades untuk media pencampuran lalu disonikasi. Penambahan urea 
berfungsi sebagai sumber nitrogen untuk pendopanan pada TiO2. 
Sonifikasi bertujuan untuk memudahkan pemutusan atom oksigen 
dan digantikan dengan atom nitrogen melalui gelombang yang 
dipancarkan. Selain itu, sonikasi memiliki fungsi untuk memperkecil 
ukuran partikel sehingga meningkatkan luas permukaan partikel 
secara keseluruhan.  
 TiO2-N kemudian keringkan sehingga akuades menguap lalu 
dikalsinasi pada temperatur 300
o
C selama 2 jam untuk 
menghilangkan  pengotor dan membentuk struktur TiO2 yang stabil 
dan memiliki aktivitas fotokatalik yang tinggi.  
 Sintesis TiO2-N terjadi dengan dominasi substitusi atom N 
menggantikan atom O pada TiO2 daripada atom N terinsisi pada 
TiO2 dalam bentuk NO dan N2. Penambahan N dalam jumlah yang 
banyak akan berpeluang untuk meminimalisir N yang tersisipkan 
pada TiO2. Penelitian Hu dkk [53] pada Gambar 4.1 menunjukan 
skema yang diusulkan pada reaksi sintesis TiO2-N. Selain itu, 
penambahan atom N tidak mengubah struktur kristal dari TiO2. Atom 
N dapat menggantikan atom O pada TiO2 dengan cara substitusi. 
Selain N, atom S juga bisa digunakan sebagai dopan. Menurut 
Senthilnathan dan Phillip [54] atom N lebih mudah menggantikan O 
daripada atom S karena memiliki jari-jari yang lebih besar sehingga 




















  Gambar 4.1 Reaksi sintesis TiO2-N dengan subtisusi atom N [53] 
4.3 Impregnasi Fotokatalis pada Zeolit 
 Pembuatan TiO2 dan TiO2-N yang diimpregnasi pada zeolit 
dilakukan dengan menggunakan 4 variasi massa TiO2 maupun TiO2-
N yaitu 0,9; 1,2; 1,5; 1,8; 2,1 dan 2,4 gram dalam 3 gram zeolit. 
Variasi massa fotokatalis teremban dilakukan untuk mengetahui 
komposisi fotokatalis teremban yang optimum dalam mendegradasi 
limbah tempe untuk dicampurkan ke dalam zeolit. Campuran 
ditambah dengan etanol 96% untuk membantu pendispersian TiO2 
dan TiO2-N ke dalam mineral zeolit dan juga untuk menyerap 
pengotor-pengotor polar. 
 Suspensi kemudian diaduk dengan pengaduk magnet selama 
5 jam agar fotokatalis tersebar merata di dalam internal pori zeolit. 
Suspensi dikeringkan dalam oven dan dikalsinasi pada temperatur 
500
o
C selama 5 jam untuk menghilangkan air dan menstabilkan 
ikatan antara fotokatalis dan zeolit. 
 Penelitian Damayanti (2014) melakukan analisis luas  
permukaan zeolit dan TiO2 yang terimpregnasi pada zeolit 
menggunakan SAA (Surface Area Analyzer). Luas permukaan pada 
zeolit sebesar 113,689 m
2
/g sedangkan untuk TiO2 yang 
terimpregnasi pada zeolit sebesar 13,304 m
2
/g [8]. Hal tersebut 
menunjukkan bahwa impregnasi TiO2 pada zeolit akan menutupi 
sebagian besar pori zeolit sehingga menurunkan luas permukaan 
zeolit. Penurunan nilai luas permukaan pada zeolit menunjukkan 
bahwa TiO2 telah terimpregnasi pada zeolit. Skema TiO2 yang 


























Gambar 4.2 Skema ilustrasi TiO2 terimpregnasi pada zeolit [55] 
 
4.4 Sintesis Granul TiO2/Zeolit-Kitosan dan TiO2-N/Zeolit-
Kitosan 
 Pembuatan granul dilakukan dengan menambahkan kitosan 
yang kemudian dilarutkan dalam asam asetat 1%. Asam asetat 
berfungsi sebagi pelarut kitosan karena kitosan larut dalam suasana 
asam dan dapat membentuk gel pada konsentrasi tertentu. Kitosan 
terdispersi dalam asam asetat dengan cara pengadukan menggunakan 
pengaduk magnet. Kemudian ditambah TiO2-Zeolit dan TiO2-N-
Zeolit hasil preparasi dan dilakukan pengadukan dengan pengaduk 
magnet kembali agar homogen. Pembuatan granul dilakukan dengan 
menggunakan pompa jarum suntik yang diteteskan ke dalam gelas 
kimia berisi NaOH 0,4 M, karena gel yang terbentuk dari kitosan 
akan menggumpal dan membentuk bola-bola pada suasana basa. 
Granul yang terbentuk kemudian dibilas dengan akuades dan 
dikeringkan dalam oven. 
 Interaksi zeolit-kitosan secara terperinci digambarkan oleh 
Teimouri dkk [56] seperti pada  Gambar 4.3 dalam penelitiannya 
tentang sintesis nanokomposit kitosan/zeolit/nano ZrO2 untuk 
adsorben nitrat. Pada sintesis, asam asetat juga berfungsi sebagai 
agen pembentuk ikatan silang. Sedangkan penambahan zeolit 
terimpregnasi TiO2 dan TiO2-N akan menghasilkan zeolit yang akan 
terlapisi oleh kitosan dan membentuk gel dan akan menggumpal dan 






















Gambar 4.3 Struktur Kimia dari Zeolit-Kitosan [56] 
 
4.5 Karakterisasi Celah Pita menggunakan DRS UV-Vis 
 Karakterisasi fotokatalis dilakukan dengan DRS UV-Vis 
bertujuan untuk mengetahui celah pita dari fotokatalis yang 
digunakan dan untuk melihat pengaruh adanya doping N pada TiO2. 
Analisis data menggunakan DRS UV-Vis dengan menggunakan 
grafik yang sumbu x-nya merupakan panjang gelombang sedangkan 





      
  
    (4.1) 
 
Melalui grafik akan terdapat suatu garis linear ke bawah 
yang jika ditarik suatu garis lurus sampai menyentuh sumbu x pada y 
sama dengan nol. Pada titik y sama dengan nol menunjukkan 
panjang gelombang tepi dari sampel. Karakterisasi TiO2 
menggunakan DRS UV-Vis ditunjukkan dengan grafik pada 
Gambar 4.4 yang memiliki garis linear dengan R
2 
= 0,9993 
memiliki panjang gelombang tepi sebesar 372,52 nm  dan celah pita 
sebesar 3,33 eV. Karakterisasi TiO2-N menggunakan DRS UV-Vis 
ditunjukkan dengan grafik pada Gambar 4.5  yang memiliki garis 
linear dengan R
2
 = 0,9962 memiliki panjang gelombang tepi sebesar 
391,76 nm dan celah pita sebesar 3,17 eV. Karakterisasi TiO2/Zeolit-
Kitosan menggunakan DRS UV-Vis ditunjukkan dengan grafik pada 
Gambar 4.6 yang memiliki garis linear dengan R
2 
= 0,9951 
memiliki panjang gelombang tepi sebesar 380 nm  dan celah pita 
sebesar 3,26 eV. Karakterisasi TiO2-N/Zeolit-Kitosan menggunakan 
DRS UV-Vis ditunjukkan dengan grafik pada Gambar 4.7 yang 
memiliki garis linear dengan R
2 
= 0,9953 memiliki panjang 




















Gambar 4.4 Analisis DRS UV-Vis dari TiO2 
 








y = -0,2223 x + 82,8075 






































































































y = -0,033 x + 12,92795  

































































































































Gambar 4.6 Analisis DRS UV-Vis dari TiO2/Zeolit-Kitosan 
 
 







y = -0,1826 x + 69,4727  



















































































































y = -0,13574 + 51,567  










































































































































Tabel 4.1 Data Hasil Analisis DRS UV-Vis. 
Pada Tabel 4.1 diperoleh nilai energi celah pita TiO2 3,33 
eV dan TiO2-N 3,17 eV. Penurunan energi celah pita disebabkan 
karena terjadinya pergeseran panjang gelombang ke daerah yang 
lebih besar. Pada penambahan dopan N pada TiO2 akan memberikan 
tingkat energi baru yang memudahkan elektron mengalami eksitasi 







Gambar 4.8 Ilustrasi Celah Pita TiO2 dan TiO2-N [50] 
Turunnya energi celah pita dari fotokatalis, aktivitas 
fotokatalis akan optimal di bawah sinar tampak dan akan menurun di 
bawah sinar UV [57]. Begitu pula pada TiO2/Zeolit-Kitosan dan 
TiO2-N/Zeolit-Kitosan. Energi celah pita pada TiO2-N/Zeolit-
Kitosan lebih rendah dari pada TiO2/Zeolit-Kitosan yang 
menunjukkan aktivitas fotodegradasi TiO2-N/Zeolit-Kitosan lebih 
efektif pada sinar tampak karena adanya pendopanan N. Akan tetapi 





λtepi (nm) 372,52 391,76 380,46 386,03 
E (ev) 3,33 3,17 3,26 3,21 
Range (nm) 361-363,9 364,1-370,9 346,1-354,1 348,3-353,8 




















pendopanan N menyebabkan berkurangnya kemampuan fotokatalis 
untuk degradasi dalam sinar UV yang dibuktikan dengan Gambar 
4.9. Absorbansi TiO2/Zeolit-Kitosan lebih tinggi daripada TiO2-
N/Zeolit-Kitosan pada sinar UV. 
Gambar 4.9 Grafik DRS UV-Vis TiO2/Zeolit-Kitosan dan TiO2-
N/Zeolit-Kitosan 
4.6 Degradasi Limbah Tempe 
 Limbah tempe dipreparasi dengan penyaringan untuk 
memisahkan limbah padat yang tersisa dari proses pembuatan tempe 
dengan limbah cair tempe dan ditambah NaOH 0,01M sampai pH 
akuades agar granul yang sudah terbentuk tidak rusak karena kitosan 
larut pada pH asam. Setelah itu, limbah tempe diuji fotodegradasi 
dengan penambahan fotokatalis lalu dilakukan penyinaran selama 5 
jam baik sinar matahari maupun UV. 
 Senyawa-senyawa organik yang terkandung dalam limbah 
industri tempe sangat tinggi. Bahkan kandungan senyawa organik 
dalam limbah tempe hampir mendekati 100%.  Senyawa-senyawa 
organik dalam limbah tempe tersebut dapat berupa protein, 
karbohidrat, dan lemak, kandungan yang sama seperti kandungan 
dari tempe. Kandungan limbah yang sama seperti tempe disebabkan 











































senyawa organik tersebut pada air limbah tempe. Secara biokimia, 
tempe memiliki ciri spesifik, yaitu mengandung asam amino tertentu 
(isoleusin, lisin, triptofan dan metionin) [2].  
Merujuk dari hasil dari penelitian Leitner (2002) mengenai 
degradasi asam amino glisin oleh radikal hidroksil. Alur degradasi 
salah satu asam amino yang paling sederhana dapat menjadi acuan 
alur degradasi asam amino lainnya. Alur degradasi asam amino glisin 
dapat dilihat pada Persamaan 4.1-4.4. 
H2N-CH2-COO
-








HN=CH2 HCHO + NH3  (4.3) 
CO2•
- 
 CO2   (4.4) 
 Menurut Persamaan 4.1-4.4 •OH menyerang grup amino 
menghasilkan HN• - CH2 - COO
-
. Radikal HN• - CH2 - COO
-
 dapat 
terdekomposisi menjadi HN=CH2 dan CO2•
-
. Hidrolisis dari 
intermediet HN=CH2 menghasilkan HCHO dan NH3. Radikal CO2•
- 
secara cepat teroksidasi menjadi CO2 [58]. 
Proses degradasi limbah tempe dapat ditentukan dengan 
menggunakan penurunan nilai COD. Analisa COD dilakukan pada 
limbah tempe yang sudah terpreparasi sebelum dan sesudah 
degradasi sehingga diketahui selisih nilai COD dan diketahui persen 
degradasinya dari nilai COD awal. Analisa COD dipilih karena 
kandungan pada limbah tempe tidak spesifik karena memiliki banyak 
kandungan senyawa, sehingga persen degradasi dinilai dari banyak 
zat organik yang teroksidasi pada limbah.  
 
4.6.1 Pengaruh Konsentrasi Fotokatalis Terhadap Degradasi  
 Uji lama penyinaran dengan konsentrasi 0,4 g/g zeolit-
kitosan dilakukan untuk mengetahui kondisi optimum berapa lama 
penyinaran fotokatalis dalam mendegradasi limbah tempe. Lama 
penyinaran yang dilakukan yaitu selama 2, 3, 4, 5 jam. Grafik 
pengaruh lama penyinaran dengan konsentrasi optimum dapat dilihat 




















Gambar 4.10 Grafik pengaruh lama penyinaran 
Pada Gambar 4.10 diperoleh pola degradasi limbah tempe 
yang terus naik dengan semakin lamanya penyinaran pada sinar UV. 
Dengan semakin lamanya penyinaran maka sinar foton yang 
meradiasi fotokatalis semakin banyak sehingga hole yang bereaksi 
dengan H2O untuk membentuk radikal •OH juga semakin banyak 
[60]. 
 Semakin banyak radikal •OH yang terbentuk maka semakin 
besar pula limbah tempe yang bereaksi dengannya dan konsentrasi 
senyawa organik dalam larutan juga akan semakin menurun. 
Semakin lamanya penyinaran maka semakin lama juga kontak antara 
fotokatalis TiO2 dengan energi foton dari sumber sinar. Dengan 
demikian maka semakin elektron dan hole yang tersedia pada 
permukaan fotokatalis. 
Uji pengaruh konsentrasi TiO2 dan TiO2-N  terhadap degradasi 
limbah tempe dilakukan untuk mengetahui konsentrasi optimum 
fotokatalis yang teremban dalam zeolit-kitosan dalam mendegradasi 
limbah tempe. Uji pengaruh konsentrasi fotokatalis dilakukan pada 
sinar UV dan sinar matahari dengan volume limbah sebesar 25 mL. 
Variasi konsentrasi fotokatalis yang digunakan adalah 0,9; 1,2; 1,5; 
1,8; 2,1; 2,4 gram dalam masing-masing 3 gram zeolit yang jika 
dikonversi dalam bentuk g/g adalah 0,3; 0,4; 0,5; 0,6; 0,7; 0,8 g/g 
zeolit-kitosan. 
 Penyinaran UV dilakukan selama 5 jam dalam reaktor UV. 
Grafik persen degradasi limbah tempe menggunakan sinar UV dapat 
dilihat pada Gambar 4.11. Persen degradasi optimum pada sinar UV 
menunjukkan konsentrasi fotokatalis teremban dalam zeolit-kitosan 














































degradasi sebesar 41,86 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 33,34 % 
untuk TiO2-N/Zeolit –Kitosan.  
Kemampuan degradasi limbah tempe oleh TiO2/Zeolit–
Kitosan lebih tinggi daripada TiO2-N/Zeolit–Kitosan. Karena dalam 
karakterisasi menggunakan DRS UV-Vis diketahui bahwa 
TiO2/Zeolit-Kitosan lebih efektif daripada TiO2-N/Zeolit-Kitosan 
jika bekerja dalam sinar UV. Hal ini ditunjukkan dengan lebih 
besarnya absorbansi sinar pada daerah UV oleh TiO2/Zeolit-Kitosan 
yang ditunjukkan pada daripada TiO2-N/Zeolit-Kitosan seperti yang 
ditunjukkan pada Gambar 4.9. 
 
 
Gambar 4.11 Fotodegradasi limbah tempe pada sinar UV 
 
 Konsentrasi 0,3 g/g zeolit mendegradasi limbah tempe 
sebesar 6,98 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 11,63 % untuk TiO2-
N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi 0,4 g/g zeolit mendegradasi limbah 
tempe sebesar 24,03 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 22,48 % 
untuk TiO2-N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi 0,5 g/g  zeolit 
mendegradasi limbah tempe  sebesar 35,66 % untuk TiO2/Zeolit-
Kitosan dan  29,45 % untuk TiO2-N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi 
fotokatalis teremban yang lebih besar dari konsentrasi optimum 
diujikan juga yaitu dengan konsentrasi 0,7 dan 0,8 g/g zeolit. Hasil 
yang diperoleh yaitu, untuk konsentrasi 0,7 g/g zeolit mendegradasi 
limbah sebesar 5,43 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 6,98 % untuk 
TiO2-N/Zeolit-Kitosan, sedangkan pada konsentrasi 0,8 g/g zeolit 
mendegradasi limbah tempe sebesar 3,88 % untuk TiO2/Zeolit-











































fotokatalis dibawah optimum tidak bisa mendegradasi limbah tempe 
lebih banyak karena pada konsentrasi tersebut jumlah TiO2 dan TiO2-
N lebih sedikit sehingga sisi aktif fotokatalis berkurang seperti yang 
dituliskan dalam Tabel 4.2. 
 
Tabel 4.2 Pengaruh Konsentrasi TiO2/TiO2-N terhadap Degradasi 














1 0,3 6,98 0,3 11,63 
2 0,4 24,03 0,4 22,48 
3 0,5 35,66 0,5 29,46 
4 0,6 41,86 0,6 33,33 
5 0,7 5,43 0,7 6,98 
6 0,8 3,88 0,8 4,65 
 
Uji pengaruh konsentrasi fotokatalis teremban dalam zeolit 
pada sinar matahari dilakukan sama seperti perlakuan pada sinar UV 
tetapi sumber sinar yang digunakan berbeda. Hasil uji pengaruh 
konsentrasi fotokatalis yang teremban dalam zeolit pada sinar 
matahari dapat dilihat pada Gambar 4.12. Persen degradasi optimum 
pada sinar UV menunjukkan konsentrasi fotokatalis teremban dalam 
zeolit-kitosan baik itu TiO2 ataupun TiO2-N adalah 0,6 g/g zeolit 
dengan persen degradasi sebesar 34,11 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan 
dan 37,98 % untuk TiO2-N/Zeolit–Kitosan.   
 














































Konsentrasi 0,3 g/g zeolit mendegradasi limbah tempe sebesar 
3,1 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 10,08 % untuk TiO2-N/Zeolit-
Kitosan. Konsentrasi 0,4 g/g zeolit mendegradasi limbah tempe 
sebesar 11,63 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 13,95 % untuk TiO2-
N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi 0,5 g/g  zeolit mendegradasi limbah 
tempe  sebesar 30,23 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan  34,88 % 
untuk TiO2-N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi fotokatalis teremban yang 
lebih besar dari konsentrasi optimum diujikan juga yaitu dengan 
konsentrasi 0,7 dan 0,8 g/g zeolit. Hasil yang diperoleh yaitu, untuk 
konsentrasi 0,7 g/g zeolit mendegradasi limbah sebesar 6,98 % untuk 
TiO2/Zeolit-Kitosan dan 8,53 % untuk TiO2-N/Zeolit-Kitosan, 
sedangkan pada konsentrasi 0,8 g/g zeolit mendegradasi limbah 
tempe sebesar 1,56 % untuk TiO2/Zeolit-Kitosan dan 2,33 % untuk 
TiO2-N/Zeolit-Kitosan. Konsentrasi fotokatalis dibawah optimum 
tidak bisa mendegradasi limbah tempe lebih banyak karena pada 
konsentrasi tersebut jumlah TiO2 dan TiO2-N lebih sedikit sehingga 
sisi aktif fotokatalis berkurang seperti yang dituliskan dalam Tabel 
4.3. 
 
Tabel 4.3 Pengaruh Konsentrasi TiO2/TiO2-N terhadap Degradasi 














1 0,3 3,1 0,3 10,08 
2 0,4 11,63 0,4 13,95 
3 0,5 30,23 0,5 34,88 
4 0,6 34,11 0,6 37,98 
5 0,7 6,98 0,7 8,53 
6 0,8 1,55 0,8 2,33 
 
Konsentrasi fotokatalis yang teremban dalam zeolit tidak 
selamanya berbanding lurus dengan degradasi limbah tempe tetapi 
terdapat konsentrasi optimum yang menunjukkan sisi aktif katalis 
dalam keadaan maksimalnya. Sama seperti penelitian yang dilakukan 
oleh Mahanta [59] yang meneliti tentang pengaruh fotokatalis 
teremban yang memperoleh degradasi fenol berbanding lurus dengan 




















g/L lalu grafiknya terus menurun setelah melewati jumlah optimum 
fotokatalis teremban. Hal ini menuntukkan kondisi dimana 
konsentrasi fotokatalis yang terlalu banyak atau melewati keadaan 
optimumnya maka fotokatalis tersebut akan menutupi sumber cahaya 
dan sumber cahaya tidak dapat bereaksi dengan semua fotokatalis 
sehingga hanya fotokatalis pada permukaan saja yang dapat 
melakukan fotodegradasi, efek ini disebut dengan efek 
pembayangan. Konsentrasi fotokatalis teremban yang sangat tinggi 
juga dapat menurunkan kemampuan adsorpsi zeolit karena terhalangi 
oleh fotokatalis yang berlebih [59]. Selain itu, adanya efek 
penggumpalan atau (sintering) yaitu TiO2 yang berlebih akan 
berkumpul membentuk suatu gumpalan sehingga fotokatalis tidak 
bekerja secara optimal karena saling bertumpukan [61].  
 
4.6.2 Pengaruh Rasio Volume Limbah dan Jumlah Fotokatalis 
Terhadap Degradasi Limbah Tempe 
  Uji pengaruh rasio fotokatalis dan limbah tempe terhadap 
degradasi limbah tempe dilakukan dengan perbandingan volume 
limbah dengan jumlah fotokatalis (mL:mg) sebanyak 25:100; 
50:100; 25:150; 50:150 atau jika disederhanakan menjadi 1:4; 1:2; 
1:6 dan 1:3 secara berurutan. Uji pengaruh rasio volume limbah dan 
jumlah fotokatalis dilakukan untuk mengetahui kondisi rasio volume 
limbah dan jumlah fotokatalis yang optimum. Fotokatalis yang 
digunakan adalah fotokatalis dengan konsentrasi optimum yaitu 0,6 
g/g zeolit dan dilakukan pada dua sumber sinar yaitu matahari dan 
UV untuk mengetahui karakter TiO2-N yang diharapkan dapat 
meningkatkan kinerja fotokatalis pada sinar tampak.   
  Penyinaran UV dilakukan selama 5 jam dalam reaktor UV. 
Sedangkan penyinaran matahari dilakukan selama 5 jam di ruang 
terbuka yang terkena cahaya matahari langsung. Grafik yang 
dibentuk bukan merupakan dari pengaruh sinar terhadap dua 
fotokatalis, namun dari tiap fotokatalis pada dua sumber sinar. Pada 
grafik pengaruh rasio volume limbah dan jumlah fotokatalis 
TiO2/Zeolit–Kitosan terhadap degradasi limbah tempe pada sinar 
matahari dan UV diperoleh persen degradasi terbesar pada rasio 1:2 
untuk masing-masing sumber sinar. Pada sinar UV, TiO2/Zeolit–
Kitosan mendegradasi limbah tempe paling optimum sebesar 39,47% 




















mendegradasi limbah tempe paling optimum sebesar 34,21% pada 
rasio 1:2 Pada Gambar 4.13 dapat dilihat semakin besar jumlah 
fotokatalis atau semakin besar perbandingan, semakin kecil 
degradasi limbah tempe oleh fotokatalis. 
 
Gambar 4.13 Grafik Rasio Volume Limbah dan Jumlah Fotokatalis 
TiO2/Zeolit–Kitosan 
 
 Pada rasio 1:3 diperoleh degradasi limbah tempe sebesar 
36,84% untuk sinar UV dan 26,32% untuk sinar matahari. Pada rasio 
1:4 diperoleh degradasi limbah tempe sebesar 18,42% untuk sinar 
UV dan 10,53% untuk sinar matahari. Pada rasio 1:6 diperoleh 
degradasi limbah tempe sebesar 13,16% untuk sinar UV dan 10,53% 
untuk sinar matahari seperti pada Tabel 4.4 
 










1 50:100 (1:2) 39,47 34,21 
2 50:150 (1:3) 36,84 26,32 
3 25:100 (1:4) 18,42 10,53 
4 25:150 (1:6) 13,16 10,53 
 
Pada grafik pengaruh rasio volume limbah dan jumlah 
fotokatalis TiO2-N/Zeolit–Kitosan terhadap degradasi limbah tempe 









































rasio 1:2 untuk masing-masing sumber sinar. Pada sinar UV, TiO2-
N/Zeolit–Kitosan mendegradasi limbah tempe paling optimum 
sebesar 38,52% pada rasio 1:2. Sedangkan untuk sinar matahari 
TiO2-N/Zeolit–Kitosan mendegradasi limbah tempe paling optimum 
sebesar 36,89% pada rasio 1:2 Pada Gambar 4.14 dapat dilihat 
semakin besar jumlah fotokatalis atau semakin besar perbandingan, 
semakin kecil degradasi limbah tempe oleh fotokatalis. 
Gambar 4.14 Grafik rasio Rasio Volume Limbah dan Jumlah 
Fotokatalis TiO2-N/Zeolit–Kitosan  
 
Pada rasio 1:3 diperoleh degradasi limbah tempe sebesar 
36,07% untuk sinar UV dan 31,97% untuk sinar matahari. Pada rasio 
1:4 diperoleh degradasi limbah tempe sebesar 17,21% untuk sinar 
UV dan 14,75% untuk sinar matahari. Pada rasio 1:6 diperoleh 
degradasi limbah tempe sebesar 13,11% untuk sinar UV dan 12,30% 
untuk sinar matahari seperti pada Tabel 4.5 
 
Tabel 4.5 Pengaruh Rasio Volume Limbah dan Fotokatalis TiO2-N 
No 
Rasio Volume 
Limbah : Jumlah 
Fotokatalis N/Zeolit-





1 50:100 (1:2) 38,52 36,89 
2 50:150 (1:3) 36,07 31,97 
3 25:100 (1:4) 17,21 14,75 








































Semakin besar perbandingan jumlah fotokatalis  
menyebabkan menurunnya degradasi limbah tempe. Semakin besar 
jumlah fotokatalis menyebabkan semakin rapatnya jarak antar 
fotokatalis sehingga membuat sisi aktif fotokatalis berkurang [59]. 
Degradasi limbah terbesar berada pada sinar UV karena pada sinar 
UV penyiarannya lebih terkontrol yaitu berada di dalam suatu wadah 
dan menggunakan lampu daripada matahari yang penyinarannya 
dipengaruhi oleh variabel bebas seperti cuaca, awan, perubahan 
sudut sinar matahari ke bumi, kelembaban udara dan temperatur 
[61]. 
Jarak yang kecil pada fotokatalis TiO2-N/Zeolit-Kitosan 
terhadap dua sumber sinar. TiO2-N/Zeolit-Kitosan menunjukkan 
bahwa fotokatalis tersebut dapat bekerja secara maksimal pada dua 
sumber sinar. Sedangkan TiO2/Zeolit-Kitosan memiliki jarak yang 
cukup besar sehingga TiO2/Zeolit-Kitosan hanya bekerja secara 
maksimal pada sinar UV saja. 
Degradasi limbah tempe oleh TiO2/Zeolit-Kitosan dan TiO2-
N/Zeolit-Kitosan jika dibandingkan terhadap satu parameter sumbu 
sinar yaitu UV atau matahari maka akan seperti pada Gambar 4.15 





Gambar 4.15 Grafik Rasio Volume Limbah dan Jumlah Fotokatalis 

















































Gambar 4.16 Grafik Rasio Volume Limbah dan Jumlah Fotokatalis 
pada Sinar Matahari 
 
Tabel 4.6 Pengaruh Rasio Volume Limbah dengan Jumlah 
Fotokatalis pada Sinar UV 
No 
Rasio Volume 
Limbah : Jumlah 
Fotokatalis N/Zeolit-







1 50:100 (1:2) 39,47 38,52 
2 50:150 (1:3) 36,84 36,07 
3 25:100 (1:4) 18,42 17,21 
4 25:150 (1:6) 13,16 13,11 
 
 Tabel 4.6 menunjukkan bahwa degradasi limbah tempe 
optimum pada sinar UV terjadi dengan penambahan TiO2/Zeolit-
Kitosan yang mendegradasi sebesar 39,47 % dengan rasio volume 
limbah dengan jumlah fotokatalis 1:2. TiO2-N/Zeolit-Kitosan 
mendegradasi limbah tempe tidak jauh berbeda dengan TiO2/Zeolit-
Kitosan dengan 38,52 % dengan rasio yang sama. Menurut penelitian 
Susanti (2018), degradasi senyawa organik pada sinar UV lebih besar 
dengan menggunakan TiO2 daripada TiO2-N dengan degradasi 
sebesar 24 % dan 21,3 % secara berurutan [61]. Degradasi 
TiO2/Zeolit-Kitosan lebih besar daripada TiO2-N/Zeolit-Kitosan 












































panjang gelombang UV seperti yang ditunjukkan pada Gambar 4.9 
meskipun perbedaannya tidak terlalu signifikan.  
 
Tabel 4.7 Pengaruh Rasio Volume Limbah dengan Jumlah 
Fotokatalis pada Sinar Matahari 
No 
Rasio Volume 
Limbah : Jumlah 
Fotokatalis N/Zeolit-







1 50:100 (1:2) 34,21 36,89 
2 50:150 (1:3) 26,32 31,97 
3 25:100 (1:4) 10,53 14,75 
4 25:150 (1:6) 10,53 12,30 
 
 Tabel 4.7 menunjukkan degradasi optimum pada sinar 
matahari adalah dengan menggunakan rasio 1:2 dan fotokatalis TiO2-
N/Zeolit-Kitosan dengan perbedaan sebesar 2,68 % dari degradasi 
terbesar kedua oleh TiO2/Zeolit-Kitosan dengan rasio yang sama. 
Lebih optimalnya TiO2-N/Zeolit-Kitosan disebabkan karena adanya 
dopan N yang menyebabkan terjadinya pergeseran penyerapan foton 
dari sinar UV ke sinar tampak [29]. Energi fotokatalitik akan 
meningkat karena proses oksidasi yang meningkat juga ketika 


































 Melalui penelitian yang telah dilakukan maka dapat 
disimpulkan: 
1. Energi celah pita dianalisis dengan DRS UV-Vis terhadap 
TiO2/Zeolit-Kitosan dan TiO2-N/Zeolit-Kitosan yang 
menunjukkan energi celah pita 3,26 eV untuk TiO2/Zeolit-
Kitosan dan 3,21 eV untuk TiO2-N/Zeolit-Kitosan.  
2. Konsentrasi TiO2 dan TiO2-N pada zeolit berpengaruh 
terhadap degradasi limbah tempe. Konsentrasi yang 
optimum untuk mendegradasi limbah tempe adalah 0,6 g/g 
zeolit-kitosan yaitu sebesar 41,86% untuk TiO2 dan 33,33 % 
untuk TiO2-N pada sinar UV. 
3. Rasio volume limbah dan fotokatalis berpengaruh terhadap 
degradasi limbah tempe. Rasio optimum untuk mendegradasi 
limbah tempe adalah 1:2 (mL:mg) yang mendegradasi 
limbah sebesar 39,47 % dan 31,58 % untuk TiO2/Zeolit-
Kitosan pada sinar UV dan matahari secara berurutan. 
Sedangkan 38,52 % dan 36,89 % untuk TiO2-N/Zeolit-
Kitosan pada sinar UV dan matahari secara berurutan. 
 
5.2 Saran 
 Penelitian selanjutnya disarankan untuk mengetahui 
kandungan dari limbah tempe sebelum melakukan uji degradasi dan 
juga perlu dilakukan uji degradasi dengan masing-masing bahan agar 
dapat diketahui bahan apa yang paling berperan penting dalam 
mendegradasi limbah apakah itu menghambat atau mengoptimalkan 
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